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(54) Tide: DEVICE USING MICROWAVES TO CARRY OUT LARGE-SCALE CHEMICAL REACTIONS 

(54) Titre: DISPOSITIF POUR REALISER DES REACTIONS CH1MIQUES SOUS MICRO-ONDE5 SUR UNE GRANDE QUANTTTE 
DE PRODUTTS 

(57) Abstract 

A device for carrying out large-scale chemical reactions is 
disclosed. The device includes a microwave generator (10) and 
a microwave application vessel (20) containing a high-capacity 
reactor (30). Said vessel is a cylinder with a longitudinal axis X, 
comprising a microwave inlet (23) in the bottom wall (22) and an 
open upper end. The generator generates single-mode microwaves 
along axis X in the vessel, and the size of the vessel is made to 
match the wavelength of the resonant mode of the microwaves 
along axis X. A cover (40) is provided for sealing the upper 
opening of the vessel, and comprises at least one channel (41) 
connecting the inside of the vessel to the environment so that said 
vessel is under atmospheric pressure. 

(57) Abre*ge* 

L' invention conceme un dispositif pour realiser des reactions 
chimiques sur une grande quantite" de produit, comprenant un 
g6n£rateur de micro-ondes (10) et une cavite* duplication des 
micro-ondes (20) contenant un rdacteur (30) de grande capacity 
de retention. Scion 1* invention, ladite cavite* d 'application est de 
forme cylindrique de revolution autour d'un axe X, comporte dans 
son fond (22) une entree (23) des micro-ondes, et est ouverte 
supdrieurement, le g6n£rateur est apte a 6mettre des micro-ondes 
monomodes suivant I'axe X dans la cavite* d 'application, eerie 
demiere e*tant dimensionnee en fonction de la longueur d'onde du 
mode resonnant des micro-ondes le long de l'axe X, et il est pr6vu 
un couvercle (40) qui ferme Touvenure sirp^rieure de la cavite* 
d 'application, et qui comporte au moins un conduit (41) raccordant 
Pintdrieur de la cavit6 d 1 application a l'exterieur de sorte qu'elle 
est soumise a la prcssion atmosphlrique. 
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Dispositif pour realiser des reactions chimiques sous micro-ondes sur une grande 

quantite de produits 

La presente invention concerne un dispositif pour realiser sous un chaufiage 
par micro-ondes des reactions chimiques ou physico-chimiques sur une grande 
quantite nominale de produit. 

Pius particuherement, elle concerne un dispositif comprenant un generateur 
de micro-ondes et une cavite d'application des micro-ondes destinee a contenir un 
reacteur de grande capacite de retention realise en materiau transparent aux micro- 
ondes, apte a contenir la quantite de produit a traiter. 

On entend ici par grande quantite nominale de produit, une quantite 
d'environ un litre traitee a chaque cycle de chauffage. 

L'invention trouve une application particulierement avantageuse pour la 
mise en oeuvre de reactions de synthese organique en continu ou non. L'invention 
peut aussi avantageusement etre utilisee pour mettre en oeuvre d'autres reactions 
chimiques ou physico-chimiques en milieu homogene ou heterogene telles que par 
exemple des reactions de digestion detraction, de polymerisation, de distillation ou 
encore de sechage. 

Depuis piusieurs annees, l'energie micro-ondes a ete introduite dans des 
appareils de Laboratoire pour realiser des reactions de chimie analytique et de 
synthese organique. A cet efiet, on connait du document EP - 0 155 893 appartenant 
a la Demanderesse, un appareil pour conduire des reactions chimiques par voie 
humide qui comprend un generateur de micro-ondes, une cavite d'application des 
micro-ondes destinee a contenir un recipient du type tube a essais contenant un 
echantillon de produit a traiter et au moins un reactif specifique de ce produit, ledit 
recipient etant realise en materiau transparent, transmettant les micro-ondes. 

Un tel appareil permet seulement de realiser des reactions chimiques a tres 
faible volume puisque le recipient du type tube a essais contient que quelques 
millilitres d'echantillon. 

La modification de cet appareil pour le traitement d'une grande quantite 
nominale de produit et/ou de reactif n'est pas evidente a priori puisqu ! elle impose une 
modification en forme et en dimension de la cavite d'application des micro-ondes de 
facon a ce qu'elle puisse accueillir un reacteur de grande capacite destine a contenir 
la grande quantite de produit, tout en tenant compte de certaines contraintes 
techniques essentielles comme la repartition homogene du champ micro-ondes a 



Tinterieur de la cavite d'application, Thomogeneite dc la temperature de 
chauffage du produit contenu dans le reacieur, Tagitation du produit 
contenu dans le reacieur, ainsi que la comrainte de securite d'utilisation 
de Tappareil incluant Tetancheite de la cavite d'application vis-a-vis de l;i 
propagation des micro-ondes vers Texterieur ioui en respectani un 
encombrement reduit de Tappareil. 

En outre, Tappareil decrit dans le document EP - 0 155 893 nc permci 
pas un fonctionnement en continu. 

Par ailleurs, on connait du document FR- 2 697 448 un disposiiif dc 
conduite d'operations chimiques constitue par un four micro-ondes ferme 
par une porte frontale, a Tinterieur duquel est delimitee une enceinie dc 
travail dans laquelle est positionne un reacteur de grande capacite dc 
retention. Ce reacteur comporte au moins un col qui traverse la paroi 
superieure du four pour etre relie a Texterieur. Ce four micro-ondes est 
pourvu d'un magnetron apte a emettre un champ multimodes a Tinterieur 
de Tenceinte de travail. 

L'inconvenient principal de ce dispositif est que Ton ne peut pas 
maitriser la repartition du champ micro-ondes multimodes a Tinterieur de 
Tenceinte de travail. De ce fait, le produit contenu dans le reacteur peut 
presenter un gradient de temperature indesirable et on ne peut obtenir 
une bonne reproducibility des reactions chimiques conduites a Tinterieur 
de ladite enceinte de travail. 

En outre, un tel dispositif ne peut pas fonctionner en continu. 11 
fonctionne simplement de fagon intermittente. 

La presente invention propose un nouveau dispositif pour realiser 
des reactions chimiques ou physico-chimiques sur une grande quantite 
nominale de produit du type comportant un generateur de micro-ondes et 
une cavite d'application des micro-ondes destinee a contenir un reacteur 
de grande capacite de retention, realise en materiau transparent aux 
micro-ondes, apte a contenir la quantite de produit a traiter, qui permet de 
realiser de fa<;on reproductible lesdites reactions chimiques ou physico- 
chimiques a pression atmospherique ou bien sous pression ou depression, 
en fonctionnant en intermittence ou en continu. 

Plus particulierement dans le dispositif conforme a la presente 
invention, la cavite d'application est delimitee par une paroi latcrale 
fermee de forme sensiblement cylindrique de revolution autour d'un axe X 
ainsi que par une paroi de fond pourvue d'une entree des micro-ondes 
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dans la cavite, er est ouverte superieurement pour la mise en place ci 
Pextraction du reacteur, le generateur des micro-ondes est apte a emcurc 
un champ micro-ondes monomode qui se propage via ladite entree scion 
Paxe X dans la cavite d'application, cette derniere etani dimensionnee en 
5 fonction de la longueur d'onde du mode resonnant du champ micro-ondes 
dans la cavite d'application selon Paxe X de sorte que la valeur de ce champ 
micro-ondes est predeterminee a tous les niveaux suivant Paxe X dans hi 
cavite d'application, et il est prevu un couvercle destine a fermcr 
Pouverture superieure de la cavite d'application, de maniere etanche \ is- 
10 a-vis de la propagation des micro-ondes vers Pexterieur, et comportani au 
moins un conduit qui permet de raccorder Pinterieur de la caviic 
d'application a Pexterieur de sorte que Pinterieur de la cavite d'application 
est soumis a la pression atmospherique. 

Ainsi, selon Pinvention, Passociation de la cavite d'application 
15 presentant une forme particuliere telle que definie ci-dessus, avec un 
generateur de champ micro-ondes monomode permet de maitriser la 
repartition du champ micro-ondes emis a Pinterieur de la cavite 
d'application et de ce fait, la reproductibilite des reactions chimiques ou 
physico-chimiques conduites a Pinterieur de ladite cavite d'application. 
20 Selon Pinvention, le couvercle fermant la cavite d'application assure 

Petancheite du dispositif vis-a-vis de la propagation des micro-ondes vers 
Pexterieur, tout en permettant de reduire Pencombrement global du 
dispositif. 

La cavite d'application du dispositif selon Pinvention est soumis a la 
25 pression atmospherique en etant reliee a Pexterieur par Pintermediaire 
d'un conduit prevu dans le couvercle. 

Toutefois, il est possible avantageusement de r^aliser des reactions 
chimiques sous pression ou sous depression dans cette cavite d'application 
en introduisant dans ladite cavite d'application un reacteur ferme 
30 fonctionnant sous pression ou sous depression. 

Avantageusement, selon Pinvention la cavite d'application presente 
entre Pentree des micro-ondes et son ouverture superieure une hauteur 
correspondante a trois demi-longueurs d'onde du mode resonnant du 
champ micro-ondes dans ladite cavite. 
35 Selon un mode de realisation pariiculierement avamageux du 

dispositif conforme a la presente invention, en vue d'un fonctionnement 
en continu, le reacteur comporte dans son fond une ouverture debouchant 
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dans une tubulure destinee a etre introduite dans un orifice prevu dans la 
paroi de fond de la cavite duplication et debouchant a l'exterieur de ladire 
cavite d'application pour son raccordement avec une pompe d'amenee dc 
produit et/ou de reactif, ledii orifice prevu dans la paroi de fond de la 
5 cavite d'application etant borde exterieurement par une cheminee 
formant barriere a la propagation vers l'exterieur des micro-ondes, et un 
des conduits du couvercle prevu pour le raccordement de la cavite 
d'application avec l'exterieur permet de relier superieurement, via une 
tubulure de sortie, l'interieur du reacteur a une pompe de sortie du produit 
10 traite. 

Ainsi, a l'aide du dispositif conforme a I'inveniion, on peut trailer eri 
continu une grande quantite de produit en utilisant 1'energie micro-ondes 
ce qui apporte un reel gain de temps de realisation des reactions 
chimiques conduites. 
15 La description qui va suivre en regard des dessins annexes, donnes a 

titre d'exemples non limitatifs, fera bien comprendre en quoi consiste 
l'invention et comment elle peut etre realisee. 
Sur les dessins annexes : 

- la figure 1 est une vue schematique en coupe d'un premier mode de 
20 realisation du dispositif pour realiser des reactions chimiques conforme a 

la presente invention, 

- la figure 2 est une vue schematique en coupe selon un plan 
perpendiculaire au plan de coupe de la figure 1 du dispositif represente 
sur la figure 1, 

25 - la figure 3 est une vue schematique en coupe d'un deuxieme mode de 
realisation du dispositif conforme a la presente invention, 

- la figure 4 est une vue schematique en coupe d'un troisieme mode de 
realisation du dispositif conforme a la presente invention, 

- la figure 5 est une vue schematique en coupe d'un quatrieme mode de 
30 realisation du dispositif conforme a la presente invention, 

- la figure 6 est une vue schematique en coupe d'un cinquieme mode de 
realisation du dispositif conforme a la presente invention, 

- la figure 7 est une vue schematique en coupe d'un sixieme mode de 
realisation du dispositif conforme a la presente invention. 

35 Preliminairement, on notera que d'une figure a Pauire, les elements 

identiques ou similaires ont ete dans la mesure du possible designes par les 
memes signes de reference et ne seront pas redeems a chaque fois. 
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Sur les figures 1 et 2, on a represente un premier mode de realisation 
d'un dispositif pour realiser des reactions chimiques ou physico- 
chimiques sur une grande quantite nominale de produit. 

Selon le mode de realisation represente, le dispositif est agence pour 
5 fonciionner de maniere intermittente avec une quantite determinee dc 
produit a trailer. 

Ce dispositif comprend un generateur de micro-ondes 10, une cavite 
d'application des micro-ondes 20 destinee a contenir un reacteur 30 de 
grande capacite de retention, realise en materiau transparent aux micro- 
10 pndes, apte a contenir la quantite de produit a trailer. 

La cavite d'application des micro-ondes 20 est delimitee par une paroi 
laterale 21 fermee de forme sensiblement cylindrique de revolution 
autour d'un axe X, ici vertical, constituant 1'axe principal du dispositif, 
ainsi que par une paroi de fond 22 s'etendant transversalement a 1'axe X et 
15 pourvue d'une entree 23 des micro-ondes dans la cavite d'application 20. 
Cette cavite d'application 20 est ouverte en partie superieure suivant une 
ouverture circulaire dont les dimensions sont telles qu'elle permet 
l'introduction du reacteur 30 dans ladite cavite d'application ainsi que son 
extraction hors de la cavite. 
20 Le generateur des micro-ondes 10 est apte a emettre un champ micro- 

ondes monomode qui se propage a l'interieur d'un guide d'ondes coude 11 
debouchant via l'entree 23 a l'interieur de la cavite. 

Plus particulierement, le guide d'ondes coude 11 comporte une 
premiere partie horizontale 11a a l'extremite de laquelle est positionne le 
25 magnetron 10 formant generateur de micro-ondes. Cette portion 
horizontale 11a se raccorde par un coude a une partie de raccordement 
verticale lib s'etendant selon 1'axe X de la cavite d'application 20 et 
debouchant a son extremite dans la cavite d'application 20 via 1'entree 23. 
Au niveau du raccordement de la partie horizontale 11a et de la partie 
30 verticale 1 lb du guide d'ondes 11, la paroi externe du guide d'ondes suit un 
pan coupe. 

Bien entendu, selon une variante non representee on peut prevoir 
un guide d'onde droit place directement selon 1'axe de la cavite 
d'application. 

35 A l'interieur de la cavite d'application 20 est positionne un reacteur 

30 comportant une paroi laterale de forme sensiblement cylindrique de 
revolution autour de 1'axe X, qui se raccorde de maniere continue a un 
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fond ferme arrondi. Le reacteur 30 comporte une ouverture superieure 31 
dont la dimension correspond sensiblement a celle de I'ouverturc 
superieure de la cavite d'application. Le reacteur 30 presenve une capaciic 
de retention de produii er/ou de reactif d'environ un litre ei dc preference 
ici de 800 millilitres. 

Le reacteur 30 est positionne a 1'interieur d'un doigt de gant 50 qui sc 
positionne dans la cavite d'application entre la paroi laterale 21 de la 
caviie d'application 20 er la paroi laterale du reacteur 30, en presentam 
une forme similaire a celle de la cavite d'application 20 et egalement unc 
ouverture superieure pour la mise en place et l'extraction du reacteur. 
L'ouverture superieure de la cavite d'application est bordec 
inierieurement par une collerette peripherique sur lequel repose un bord 
peripherique 32 entourant l'ouverture superieure 31 du reacteur 30 de 
telle sorte que le reacteur 30 est suspendu a 1'interieur de la caviie 
15 d'application, et est entoure par le doigt de gant 50. 

11 est prevu au niveau de la collerette peripherique interieure de la 
cavite d'application un ergot anti-rotation 32a destine a s'engager dans un 
evidement correspondant du bord peripherique 32 du reacteur pour eviter 
une eventuelle rotation du reacteur autour de l'axe X dans la cavite 
20 d'application. 

En outre, le doigt de gant 50 comporte un fond positionne sur la paroi 
de fond 22 de la cavite d'application 20, et dont la partie centraJe 51 se 
prolonge a 1'interieur de la partie de raccordement verticale lib du guide 
d'ondesll. 

25 Ce doigt de gant 50 protege la cavite d'application 20 ainsi que le 

guide d'ondes 11 lors d'un eventuel claquage du reacteur sous le chauffage 
par micro-ondes. 

On remarquera que le reacteur 30 comporte des plots 33 situes juste 
en dessous de son ouverture superieure 31 et qui s'etendent vers 

30 Tinterieur du reacteur 30 en saillie transversalement du plan de la paroi 
laterale dudit reacteur. Ces plots 33 permettent Textraction du reacteur 30 
hors de la caviie d'application 20. 

La cavite d'application des micro-ondes 20 est realisee en acier inox 
et est dimensionnee en fonction de la longueur d'onde du mode resonnant 

35 du champ micro-ondes selon l'axe X dans la cavite d'application, de sorte 
que la valeur de ce champ micro-ondes est predeterminee a tous les 
niveaux suivant l'axe X dans la cavite d'application et plus 
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particulierement dans ious les plans transversaux a l'axe X. 

Ceci est particulierement avantageux pour assurer la bonne conduiic 
et la reproductibilite des reactions chimiques ou physico-chimiques 
realisees a I'interieur de la cavite d'application. Ainsi, la temperaiure du 
5 produit a trailer contenu dans le reacteur est homogene. 

Plus particulierement, preferentiellement, les dimensions de la 
cavite d'application 20 ont ete determinees pour que la frequence dc 
resonnance du champ micro-ondes a I'interieur de ladite cavite, au mode 
fondamental TE103, soil egale a 2,45 GHz. Ainsi, le diametre de ladite caviic 

10 d'application est egal environ a 154 millimetres et sa hauteur. est egale 
environ a 206 millimetres. La hauteur de ladite cavite d'application, 
comprise entre ('entree des micro-ondes 23 et son ouverture circulaire est 
determinee de sorte qu'elle corresponde a trois demi-longueurs d'onde du 
mode resonnant du champ micro-ondes dans ladite cavite. 

15 On obtient alors experimentalement un champ micro-ondes nul au 

niveau de Pentree 23 de ladite cavite d'application avec un effet d'angle du 
coude du guide d'onde assez faible. Ceci est du au fait que l'onde 
stationnaire a I'interieur du guide d'onde 11 ne presente pas d'amplitude 
maximale au niveau de Tangle droit du coude mais juste apres celui-ci. De 

20 plus, on obtient dans la hauteur active de la cavite d'application trois 
valeurs maximales du champ micro-ondes au mode fondamental TEio3- 

Afin d'eviter la propagation vers 1'exterieur du champ micro-ondes 
emis a I'interieur de la cavite d'application 20, il est prevu, comme le 
montre les figures 1 et 2, un couvercle 40 destine a fermer l'ouverture 

25 superieure de la cavite d'application 20, de maniere etanche vis-a-vis de la 
propagation des micro-ondes vers 1'exterieur. 

Ce couvercle 40 vient se positionner sur une collerette 24 prevue 
exterieurement autour de l'ouverture superieure de la cavite d'application. 
Le couvercle 40 est positionne a 1'aide de plots de centrage 47 introduits 

30 dans des trous formes dans la collerette de support 24 de la cavite 
d'application 20. 

Le couvercle 40 est pourvu sur sa face interne tournee vers 
I'interieur de la cavite d'application d'un piege quart d'onde 44 evitant 
ainsi la propagation des micro-ondes emis dans la cavite d'application vers 
35 1'exterieur par le couvercle. En outre, il comporte sur cette face interne en 
dessous du piege quart d'onde dans une region centrale centree autour de 
l'axe X un joint d'etancheite 48 couvrant la surface de l'ouverture 
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superieure 31 du reacteur 30. 

Le couvercle 40 presente trois conduits 41, 42, 43 raccordani 
Pinterieur de )a cavite d'application 20, et selon le mode de realisation 
represent sur les figures 1 et 2 rimerieur du reacteur 30, a Pexterieur. du 
dispositif dc telle sorte que selon le mode realisation represente sur les 
figures 1 et 2, la cavite duplication 20 et Pinterieur du reacteur 30 esi 
soumis a la pression atmospherique. Les deux conduits 42, 43 sont places 
symetriquement de part et d'autre de I 'axe X. 

Le joint d'etancheite 48 comporte trois ouvertures permettant de 
raccorder Pinterieur du reacteur 30 avec les conduits 41, 42, 43 du 
couvercle 40 debouchant vers Pexterieur. 

Les conduits 41, 42, 43 prevus dans le couvercle et reliant Pinterieur 
de la cavite d'application 20 et ici Pinterieur du reacteur 30 a Pexterieur, 
permettent notamment le prelevement d'echamillons de produit au cours 
de la reaction chimique, Pinjection de produits et/ou de reactifs, 
Pextraction des vapeurs emises par la reaction chimique. On peut prevoir 
plus particulierement que le conduit 4 1 permette le prelevement 
d'echantillons et/ou la realisation de mesures auxiliaires, et que le conduit 
42 permette Pextraction des vapeurs. Ce conduit 42 est alors raccorde a un 
systeme d'aspiration externe non represents, comprenant un refrigerant 
permettant de recondenser les vapeurs emises lors de la reaction 
chimique. Un tel systeme peut permettre au dispositif de fonctionner a 
reflux ou en phase de mise a sec. 

Le conduit 43 peut etre lui plus particulierement associe a un 
dispositif d'injection de produits et/ou de reactifs au cours de la reaction 
chimique. 

En outre, le couvercle 40 est verrouille sur la cavite d'application 20 
par l'intermediaire d'au moins deux poignees de verrouillage 45', 45" 
actionnees sur le couvercle 40 par l'intermediaire de quatre ressorts de 
rappel 45a de sorte qu'elles peuvent prendre deux positions, une position 
ouverte et une position verrouillee representee plus particulierement sur 
la figure 2, dans laquelle les poignees de verrouillage 45', 45" sont 
verrouillees sur une panie de support externe liee a la cavite d'application 
20. 

En position verrouillee, les deux poignees de verrouillages 45', 45" 
etablissent un contact avec deux contacteurs 46\ 46" qui emettent alors un 
signal de securite. Les deux contacteurs 46', 46" sont connectes a un 
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troisieme coniacteur de securite 46'" represente plus paniculierement sur 
la figure 1 qui permet de verifier que le contact des premier et second 
contacteurs 46\ 46" a bien etc etabli. 

En outre, comme on peut le voir sur les figures 1 et 2, il est prevu un 
5 agitateur comprenant un arbre d'entrainement en rotation 1 s'etendant 
selon l'axe X et portam a son extremite inferieure des pales d'agitation la 
destinees a etre plongees dans le produit contenu dans le reacteur. L'arbre 
d'entrainement en rotation 1 emerge a 1'exterieur de la cavite 
d'application en traversant de maniere etanche le couvercle 40. Cei 
10 agitateur permei d'homogeneiser le produit a traiter au cours de la 
reaction chimique. 

La cavite d'application 20 comporte avantageusement sur le cote 
exterieur de sa paroi laterale 21 des grilles 2 pour visualiser Tinterieur de 
la cavite d'application. A cet effet, on remarquera que dans le carter 3 du 
15 dispositif a l'interieur duquel est positionnee la cavite duplication 20, il 
est prevu une fenetre transparente 4 positionnee en face des grilles de 
visualisation 2. En outre, de facon avantageuse, il est prevu comme le 
montre plus paniculierement la figure 2, des lampes d'eclairage 5 
facilitant la visualisation de l'interieur de la cavite d'application par 
20 I'intermediaire de la fenetre transparente du carter et des grilles de 
visualisation prevues sur la face externe de la cavite d'application. 

Le dispositif represente sur les figures 1 et 2 comporte un dispositif 
de mesure de la temperature 60 du produit a traiter durant la reaction 
chimique ou physico-chimiques realisee, dispose en dessous de la cavite 
25 d'application selon l'axe X. Ce dispositif de mesure de la temperature 60 
comporte un capteur infrarouge 61 apte a capter directement ou 
indirectement un rayonnement infrarouge emis selon l'axe X par le 
produit chauffe dans le reacteur. Selon la variante representee sur les 
figures, ce capteur infrarouge 61 est positionne en dessous de la cavite 
30 d'application et plus paniculierement en dessous du guide d'ondes 11, de 
maniere decalee par rapport h l'axe X de la cavite d'application. II est 
positionne face a un miroir de visee 62 realise en acier inox, place sur 
l'axe X et oriente a 45 degre par rapport audit axe X. 

11 est prevu dans le pan coupe du guide d'ondes, une ouverture ou 
35 irou de visee borde par une cheminee 64 formant barriere a la 
propagation vers Pexterieur des micro-ondes. Ce trou de visee est place sur 
l'axe X face au miroir de visee 62. En outre, il est prevu une fenetre de 
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visee 63 posiiionnee dans la partie cemrale du fond du doigi de gam 51 
rent rant dans la panie de raccordement verticale 1 la du guide d'ondcs. 
Cetre fenetre de visee 63 s'etend transversalement a I'axe X face au irou de- 
visee prevu dans la paroi en pan coupe du guide d'ondes. 
5 Ainsi, le rayonnemeni infrarouge emis par le produit chauffe sous 

micro-ondes traverse alors la fenetre de visee 63 ei le trou de visee 
pratique dans la paroi en pan coupe du guide d'ondes, pour atteindre Ic 
miroir de visee 62 qui reflechit le rayonnemeni emis vers le capicur 
infrarouge 61. Le capteur infrarouge 61 peut etre connecte a un systemc 
10 d'asservissement de la reaction chimique en fonction dc la temperature 
mesuree du produit conienu dans le reacteur. 

Bien entendu, on peut prevoir que le capteur infrarouge soit place 
suivant I'axe X et recoive alors directement le rayonnement emis par le 
produit chauffe. 

15 En outre, selon une autre variante non representee, on peut prevoir 

que le dispositif de mesure de la temperature du produit contenu dans le 
reacteur, soit dispose sur un cote lateral de la cavite d'application. Ledit 
dispositif de mesure comprend aJors un capteur infrarouge apte a capter 
via un orifice prevu dans la paroi laterale de ladite cavite d'application, 

20 un rayonnement infrarouge emis selon un axe transversal a I'axe X par le 
produit chauffe dans le reacteur. 

Sur la figure 3, on a represented un deuxieme mode de realisation du 
dispositif conforme a la presente invention. Le dispositif est ici agence de 
maniere a fonctionner sous pression ou sous depression. II comporte alors 

25 un reacteur ferme positionne a 1'interieur de la cavite d'application 
ouverte vers l'exterieur via le conduit 41 prevu dans le couvercle 40. Ce 
reacteur ferme 30 est realise par l'assemblage de parois laterales en verre 
30a avec une paroi de fond 30b et une paroi superieure 30b. La paroi de 
fond et la paroi superieure 30b du reacteur 30 sont assemblies sur les 

30 bords inferieur et superieur des parois laterales 30a par l'intermediaire de 
joints d'etancheite 30c. A Tinterieur du reacteur 30, ii est ainsi defini un 
espace interieur ferme et etanche vis-a-vis de Texterieur. La paroi 
superieure 30b du reacteur 30 est liee et maintenue sous pression par 
l'intermediaire d'une plaque de maintien 30d qui s'etend transversalement 

35 sur toute la largeur de la cavite d'application 20 et qui comporte un bord 
visse dans un filetage 26 prevu sur la face interne de la paroi laterale 21 
de la cavite d'application 20 juste en dessous de son ouverture superieure. 
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Ainsi, le reacteur ferme 30 peur fonctionner sous pression ou sous 
depression par rapport a la pression atmospherique regnant a I'iniericur 
de la cavite d'application 20. A cet effet, il esi prevu selon )e mode dc 
realisation represeme sur la figure 3, un capieur dc pression 200 imroduii 
5 dans le coeur du reacteur 30 via le conduit 42 du couvercle 40, puis via un 
orifice prevu dans la plaque de maintien 30d et enfin via un orifice prevu 
dans la plaque superieure 30b du reacteur. Ce capieur de pression permct 
de mesurer la pression ou la depression regnant a Pinterieur du reacteur 
30. En outre, en cas de rupture du reacteur, il est prevu un disposiiil 
10 d'aspiration 300 avec une buse d'aspiration 301 posiiionnee dans la caviie 
d'application 20, a la sortie du conduit 43 prevu dans le couvercle 40. Ceue 
buse d'aspiration debouche via .un orifice prevu dans la plaque de 
maintien 30d sur la paroi superieure 30b du reacteur 30 par 
I'intermediaire d'une pastille de securite. 
15 Le dispositif d'aspiration 300 est connecte a la buse d'aspiration 301 

par I'intermediaire du conduit 43. En cas de rupture du reacteur, la pastille 
de securite se rompt et la buse d'aspiration associee au dispositif 
d'aspiration se met en marche pour aspirer les debris du reacteur. 

Selon le mode de realisation represeme sur la figure 3, la partie 50 du 
20 doigt de gant situee a 1'imerieur de la cavite d'application 20 n'existe plus, 
seule la partie 51 du doigt de gant plongeant a 1'interieur du guide d'ondes 
1 1 est conservee avec la fenetre de visee 63 pour la mesure de la 
temperature comme cela a ete decrit precedemment. 

Sur la figure 4, on a represeme un troisieme mode de realisation du 
25 dispositif conforme a 1'invention, en vue d'un fonctionnement en continu 
du dispositif. L'agencement du dispositif represeme sur la figure 4 permet 
la conduite de reactions chimiques telles que de la synthese organique, en 
continu. 

Selon ce mode de realisation, le reacteur 30 de forme similaire a celle 
30 du reacteur represeme sur les figures 1 et 2, comporte dans son fond une 
ouverture 34 raccordee a une tubulure 35 destinee a traverser le doigt de 
gant 50 et un orifice 24 prevu dans la paroi de fond 22 de la cavite 
d'application 20 pour deboucher a l'exterieur de la cavite d'application et 
etre raccordee a une pompe (non representee) d'amenee de produits et/ou 
35 des reactifs. L'orifice 24 prevu dans la paroi de fond 22 de la cavite 
d'application 20 est borde exterieurement par une cheminee 25 formant 
barriere ami-propagation vers l'exterieur des micro-ondes emises dans la 
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cavite d'application. En parlie superieure du reacteur 30, il est prevu une 
tubulure 36 plongeant dans le reacteur 30, et plus particulierement dans le 
produit a trailer, et traversant le couvercle 40 via le conduit 41 de facon a 
pouvoir etre raccordee a I'exterieur de la cavite d'applicaiion a unc pornpc 
(non representee) de sortie du produit traite. 

II est possible d'ajuster la position de la tubulure 36 en hauteur en 
fonction du produit ou du niveau du produit a trailer. 

Sur la figure 5, on a represents un quatrieme mode de realisation du 
dispositif conforme a la presente invention. Selon ce mode de realisation, 
le dispositif est agence pour realiser des reactions chimiques en continu 
sur des gaz. On retrouve alors l'ouverture 34 prevue dans la partie de fond 
du reacteur 30, raccordee a la tubulure 35 traversant le doigt de gant et la 
cavite duplication par Torifice 24 prevu dans la paroi de fond 22 de la 
cavite d'application et borde par la cheminee 25, pour etre raccordee a une 
amenee de produit et /ou de reactif gazeux. De plus, il est prevu egalement 
une tubulure 36 plongeant a 1'interieur du reacteur 30 et emergeant a 
I'exterieur de la cavite d'application via le conduit 41 prevu dans le 
couvercle 40 fermant l'ouverture superieure de la cavite d'application, 
pour son raccordement a un systeme de stockage et de filtration des fines. 

Selon le mode de realisation represente sur la figure 5, l'arbre 1 de 
l'agitateur est utilise ici comme un arbre support portant a son extremite 
inferieure plongeant dans le reacteur, un support fritte lb s'etendant 
transversalement a l'axe X et bloque sur des tetons interieurs 37 du 
reacteur 30. Le support fritte lb separe I'interieur du reacteur en deux 
chambres, une chambre inferieure communiquant avec l'orifice 34 
raccorde vers I'exterieur par la turbulure 35 et une chambre superieure 
de reaction communiquant avec la tubulure 36. 

Le reactif ou le catalyseur 100 se presente sous la forme d'un gaz situe 
dans la chambre superieure de reaction du reacteur, Tentree du produit 
gazeux se fait par la tubulure 35 dans la chambre inferieure. Apres avoir 
traverse le support fritte lb, la sortie des gaz traitcs se fait par 
Pintermediaire de la tubulure 36 vers un systeme de stockage et de 
filtration des fines. On peut voir qu'au niveau de la sortie de la tubulure 36, 
il est prevu une soupape de securite S en cas de fonctionnement sous 
pression du dispositif. 

Sur la figure 6, on a represente un autre mode de realisation de 
fonctionnement en continu du dispositif conforme a la presente 
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invention. Selon le mode de realisation de la figure 6, le reacteur 30 dudii 
dispositif se presente sous la forme d'un tube parcourant un chemin en 
zigzag a l'interieur de la cavite d'application entre la paroi de fond de la 
cavite d'application et son ouverture superieure. Le reacteur 30 compone 
5 en partie inferieure dans le fond de la caviie d'application une portion de 
tube transversale 30' par rapport a l'axe X de la cavite duplication qui se 
raccorde par la tubulure 35 verticale a I'exterieur de la cavite 
d'application via I'orifice 24 prevu dans la paroi de fond 22 de la cavite 
d'application 20. Par cette tubulure 35, on fait arriver du produit et/ou du 
10 reactif par l'interrnediaire d'une pompe ici non representee. Le produit ei 
1c reactif melanges parcourent le chemin en zigzag defini par le reacteur 
cn forme de tube 30 pour arriver au niveau du couvercle 40. 

Juste en dessous du couvercle 40, le tube 30 comporte une partie 
transversale horizontale 30" connectee a une tubulure 36 qui traverse 
15 selon l'axe X de maniere etanche le couvercle 40 et est relie a I'exterieur du 
dispositif, a une pompe ici non representee. Par la tubulure 36 sort le 
produit traite vers une unite de stockage ou de recyclage. Un tel systeme 
represente sur la figure 6 peut fonctionner a pression atmospherique ou 
sous pression. Dans le cas, ou il fonctionne sous pression, il est prevu deux 
20 soupapes de securite S, une soupape S est positionnee a l'entree du 
reacteur a i'exterieur de la cavite d'application 20 sur la tubulure 35 et une 
soupape de securite S est placee a la sortie du reacteur a I'exterieur de la 
cavite d'application 20 sur la tubulure 36. 

Par l'interrnediaire de ces soupapes de securite, on peut regler et 
25 ajuster la pression a l'interieur du reacteur 30. 

Bien entendu, selon une variante non representee, on peut prevoir 
que le tube 30 formant reacteur suive une trajet droit a l'interieur de la 
cavite d'application. 

30 fonctionnement en intermittence du dispositif conforme a 1'invention, 
selon lequel le doigt de gant 50 forme un recipient pour contenir si besoin 
est, un refrigerant liquide ou gazeux permettant de refroidir le produit 
contenu dans le reacteur afin de stopper ou ralentir eventuellement la 
reaction chimique ou ph ysico-chimique en cours et eviter ainsi un 

35 embaJlement de ladite reaction. 

Pour ce faire, le doigt de gant 50 comporte dans sa paroi de fond, deux 
orifices 52, 53 positionnes de part et d'autre de la partie centrale 51 qui 
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s'engage dans le guide d'onde, symetriquernent a l'axc X. Dans lesdiis 
orifices 52, 53 sont placees respectivemeni des tubulures 54, 55. Lesdiies 
tubulures 54, 55 traversent de maniere etanche la paroi de fond 22 de la 
caviie d'application 20 pour emerger a 1'exterieur de celle-ci. 
5 Une premiere tubulure 54 comporie une extremite inierne qui 

debouche au niveau de l'orifice 52 a Pinterieur du doigt de gam ei est 
raccordee a son extremite externe a une source de refrigerant pour 
permettre le remplissage en refrigerant dudit doigt de gain. 

La deuxieme tubulure 55 se prolonge a Tinterieur du doigt de gam 
10 jusqu'a un certain niveau de remplissage et fonctionne a la maniere d'un 
siphon pour vider le doigt de gant au-dela d'un certain niveau dc 
refrigerant. La sortie de cette deuxieme tubulure peut eventuellement etre 
raccordee a une pompe non representee pour accelerer le debit de sonic 
du refrigerant. 

15 La presente invention n'est nullement limitee aux modes de 

realisation decrits et representes, mais Thomme du metier pourra 
envisager toute variante conforme a son esprit. 



BNSDOCID: <WO 9804102A1_I_> 



WO 98/04102 



PCT/FR97/01348 



15 



REVINDICATIONS 



1. Dispositif pour realiser des reactions chimiques ou physico- 
5 chimiques sur une grande quantite nominate de produit, comprenam un 
generateur de micro-ondes (10) et une cavite d'applicaiion des micro- 
ondes (20) destinee a contenir un reacteur (30) de grande capaciie de 
retention, realise en materiau transparent aux micro-ondes, apte a 
contenir la quantite de produit a trailer, caracterise en ce que ladite ca\ iic 
10 d'application (20) est delimitee par une paroi lateraie (21) fermee de forme 
sensiblement cylindrique de revolution autour d'un axe X ainsi que par 
une paroi de fond (22) pourvue d'une entree (23) des micro-ondes dans la 
cavite d'application (20) f et est ouverte superieurement pour la mise en 
place et rextraction du reacteur (30), en ce que le generateur des micro- 
15 ondes (10) est apte a emettre un champ micro-ondes monomode qui se 
propage via ladite entree (23) suivant 1'axe X dans la cavite d'application 
(20), cette derniere etant dimensionnee en fonction de la longueur d'onde 
du mode resonnant du champ micro-ondes dans la cavite d'application (20) 
le long de I'axe X de sorte que la valeur de ce champ micro-ondes est 
20 predeterminee a tous les niveaux suivant l'axe X dans la cavite 
d'application (20), et en ce qu'il est prevu un couvercle (40) destine a 
fermer Touverture superieure de la cavite d'application (20), de maniere 
etanche vis-a-vis de la propagation des micro-ondes vers l'exterieur, et 
comportant au moins un conduit (41) qui permet de raccorder l'interieur 
25 de la cavite d'application (20) a l'exterieur de sorte que l'interieur de ladite 
cavite d'application (20) est soumis a la pression atmosph^rique. 

2. Dispositif selon la revendication 1, caracterise en ce que la cavite 
d'application (20) presente entre Tentree (23) des micro-ondes et son 
ouverture superieure une hauteur correspondante a trois demi-longueurs 

30 d'onde du mode resonnant du champ micro-ondes dans ladite cavite. 

3. Dispositif selon Tune des revendications 1 ou 2, caracterise en ce 
que le couvercle (40) comporte sur sa face interne tournee vers la cavite 
d'application (20) un piege quart d'onde. 

4. Dispositif selon Tune quelconque des revendications 1 a 3, 
35 caracterise en ce que le couvercle (40) comprend sur son bord exterieur 

aux moins deiix poignees de verrouillage (45\ 45") placees 
symetriquement par rapport a l'axe X et aptes a venir se verrouiller sur 
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une partie de support liee a la cavite d'application (20). 

5. Dispositif selon la revindication 4, caracierise en ce qu'il est prevu 
des contacteurs (46', 46", 46'") apies a emettre un signal de sccurite lorsque 
les poignees de verrouillage (45', 45") sont verrouillees sur ladiie partie dc 
suppon. 

6. Dispositif selon I'une quelconque des rcvendicaiions 1 a 5, 
caracterise en ce que le couvercle (40) comporte au moins irois conduits 
(41, 42, 43) raccordant rinterieur de la cavite d'applicaiion (20) a 
I'exterieur, deux conduits (42, 43) etant places symeiriquement de part ci 
d'autre de 1'axe X, lesdits conduits (41, 42, 43) permcuant notamment le 
prelevement d'echantillons de produit au cours de la reaction chimique 
sur la grande quantite de produit, .I'exiraction des vapeurs emises par la 
reaction chimique, l'injection de produits et/ou de reactifs au cours de la 
reaction chimique. 

7. Dispositif selon I'une quelconque des rcvendicaiions 1 a 6, 
caracterise en ce que le generateur des micro-ondes (10) est raccorde a 
Tinterieur de la cavite d'application (20) par 1'intermediaire d'un guide 
d'ondes (11), comportant une partie de raccordement (lib) s'etendant 
selon 1'axe X de la cavite d'application (20) et debouchant a son extremite 
dans ladite cavite d'application (20) via ladite entree (23). 

8. Dispositif selon I'une quelconque des revindications 1 a 7, 
caracterise en ce qu'il est prevu un dispositif de mesure de la temperature 
du produit contenu dans le reacteur, dispose sur un cote lateral de la cavite 
d'application et comprenant un capteur infrarouge apte a capter via un 
orifice prevu dans la paroi laterale de ladite cavite d'application, un 
rayonnement infrarouge emis selon un axe transversal a 1'axe X par le 
produit chauffe dans le reacteur. 

9. Dispositif selon I'une quelconque des rcvendicaiions 1 a 7, 
caracterise en ce qu'il est prevu un dispositif de mesure de la temperature 
(60) du produit contenu dans le reacteur, dispose en dessous de la cavite 
d'application (20) selon 1'a.xe X, ledit dispositif de mesure de la temperature 
(60) comprenant un capieur infrarouge (61) apte a capter un 
rayonnement infrarouge emis selon 1'axe X par le produit chauffe dans le 
reacteur (30). 

10. Dispositif selon la revendication 9, caracterise en ce que la 
mesure de la temperature est realisee au travers d'une ouverture formee 
dans une paroi d'un guide d'ondes (11) raccorde a la cavite d'application 
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(20), ladite ouverture etant bordee exterieurement par une cheminee (64) 
formant barriere d'absorption des micro-ondes afin d'eviter leur 
propagation vers I'exterieur. 

11. Dispositif selon Tune des revendicaiions 9 ou 10, caracterise en ce 
5 qiTil est prevu un miroir (62) place a 45 degre sur l'axe X, apte a 

transmettre le rayonnement infrarouge emis par le produit chauffe dans 
le reacteur (30), vers le capteur infrarouge (61) positionne de maniere 
decalee par rapport a l'axe X de la cavite d'application (20). 

12. Dispositif selon Tune quelconque des revendications 1 all, 
10 caracterise en ce qu'il est prevu un agitateur comportant un arbre 

d'entrainement en rotation (1) portant des pales d'agitation (la) destinees 
a etre plongees dans la quantite de .produit contenue dans le reacteur (30) 
place a l'interieur de la cavite d'application (20), I'arbre d'entrainement 
en rotation (1) s'etendant selon l'axe X et emergeant a I'exterieur de la 
15 cavite d'application (20) en traversant de maniere etanche le couvercle 
(40). 

13. Dispositif selon Tune quelconque des revendications 1 a 12, 
caracterise en ce que le reacteur (30) comporte d'une part une paroi 
laterale de forme sensiblement cylindrique de revolution autour de l'axe X, 

20 qui se raccorde continuement a un fond ferme arrondi, et d'autre part une 
ouverture superieure (31) dont la dimension correspond sensiblement a 
celle de l'ouverture superieure de la cavite d'application (20). 

14. Dispositif selon Tune quelconque des revendications 7 a 13, 
caracterise en ce que le reacteur est positionne a l'interieur d'un doigt de 

25 gant (50) place dans la cavite d'application (20), ledit doigt de gant (50) 
comportant un fond dont la partie centrale (51) se prolonge a l'interieur 
de la partie de raccordement ( 1 1 b) du guide d'ondes (11). 

15. Dispositif selon la revendication 14, caracterise en ce qu'il est 
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30 fenetre de visee (63) pour le rayonnement infrarouge de mesure de la 
temperature. 

16. Dispositif selon 1'une des revendications 14 ou 15, caracterise en 
ce que le fond du doigt de gant (50) comporte deux orifices (52, 53) places 
symetriquement par rapport a l'axe X de la cavite d'application (20) et dans 

35 chacun desquels est positionnee une tubulure (54, 55) qui traverse de 
maniere etanche la paroi de fond (22) de ladite cavite d'application (20) 
pour emerger a I'exterieur de celle-ci, lesdites tubulures (54, 55) 
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permettant l'arrivee et la sortie d'un refrigerant a l'interieur du doigi de 
gant (50) autour du reacteur (30) a/in de refroidir rapidemem le produit 
contenu dans le reacteur (30) pour stopper ou ralemir evemuellemcm la 
reaction chimique en cours. 

17. Dispositif selon Tune quelconque dcs revindications 1 a 1(> ; 
caracterise en ce qu'en vue d'un fonctionnement en continu, le reacteur 
(30) comporte dans son fond une ouverture (34) debouchant dans unc 
tubulure (35) destinee a etre introduite dans un orifice (24) prevu dans la 
paroi de fond (22) de la cavite duplication (20) et debouchant a 
l'exterieur de ladite cavite d'application pour son raccordement avec une 
pompe d'amenee de produit et/ou de reactif. ledit orifice (24) prevu dans la 
paroi de fond (22) de la cavite d'application (20) etant borde 
exterieurement par une cheminee (25) formani barriere a la propagation 
vers l'exterieur des micro-ondes, et un des conduits (41) du couverclc (40) 
prevu pour le raccordement de la cavite d'application (20) avec l'exterieur 
permet de relier superieurement via une tubulure de sortie (36) 
l'interieur du reacteur (30) a une pompe de sortie du produit traite. 

18. Disposifif selon la revendication 17, caracterise en ce qu'en vue 
de realiser des reactions chimiques en continu sur des gaz, il est prevu un 
arbre support (1) s'etendant selon 1'axe X et portant a son extremite 
plongeant dans le reacteur (30) un support fritte (lb) qui s'etend 
transversalement a 1'axe X et separant l'interieur du reacteur (30) en deux 
chambres, une chambre inferieure d'arrivee des produits gazeux a traiter 
communiquant via l'orifice (34) prevu dans le fond du reacteur (30) avec 
la tubulure d'entree (35) et une chambre superieure de reaction ou se 
trouve un reactif ou catalyseur (100) sous forme de gaz, communiquant 
avec la tubulure (36) par laquelle s'effectue la sortie des gaz traites. 

19. Dispositif selon la revendication 17, caracterise en ce que le 
reacteur (30) se presente sous la forme d'un tube suivant un trajet en 
zigzag ou droit dans la cavite d'application (20), ledit tube comprenant une 
partie superieure de raccordement (36) a l'exterieur de la cavite 
d'application (20) qui traverse de maniere etanche le couvercle (40) et 
une partie inferieure (35) de raccordement a l'exterieur qui traverse de 
maniere etanche un orifice (24) prevu dans la paroi de fond (22) de la 
cavite d'application (20) et debouche vers l'exterieur de la cavite . 

20. Dispositif selon l'une quelconque des revendications 17 a 19, 
caracterise en ce qu'a l'exterieur de la cavite d'application (20), il est 
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prevu sur la tubulure d'emree (35) et sur la tubulure de sonie (36) des 
soupapes de securite (S) permettant un fonctionnement du dispositif sous 
pression. 

21. Dispositif selon Tune des revendications 1 a 12, caracterise en cc 
5 que )e reacteur (30) est un reacteur ferme pour un fonciionnement sous 

pression ou sous depression, constitue par des parois Jaterales (30a), unc 
paroi superieure (30b) et une paroi inferieure (30b) assemblecs dc 
maniere a delimiter un espace interieur ferme et etanche vis-a-vis dc 
Texterieur, la paroi superieure (30b) du reacteur (30) etant liee a une 
10 plaque de maimien (30d) vissee dans un filetage (26) prevu en panic 
superieure sur la face interne de la paroi laterale (21) de la caviic 
d'application (20) . 

22. Dispositif selon Tune quelconque des revendications 1 a 21, 
caracierise en ce que le reacteur (30) presente une capacite de retention 

15 de produit et/ou de reactif d'environ un litre. 
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